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بررسی عوامل موثر بر ساخت و خواص بدنه‌های شیشه اکسی نیتریدی سنتز شده به روش سل-ژل" 
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قطعات شيشه اکس یپیترید.ی با ترکیب شیمیایی محناف در سیستتم 920-)0ر و5 به روش سل-ژل ستتز شد. پس از 
حشک شدن ژل‌های سنتز شده به صورت یکپارچه, به منظور ورود نیتروژن به شبکه ژل متخلحل و واکنش با شبکه سازهای 
موجود. گرمایش آن‌ها در اتصسف رآمونیاک در دما و زمان‌های مختاف انجام شد. بررسی میزان نیتریده شدن توسط آنالیزگر 
اکسیژن- نیتروژن و طیف سنجی مادون قرمز صورت پذیرفت. به منظور بررسی دمای انتقال به شیشه, دمای نرم شوندگی و 
ضبریب اتیتاط. حرارتی شیشه‌های ستیز له از آزمرن دیلاتومترق. و برائن بررس ی تبلور از پراش برتز ایکس فاد شد, 
همچنین» سختی شیشه‌های سنتز شده با سختی‌سنج ویکرز ارزیابی شد. نتایج نشان داد که پس از عملیات حرارتی ژل حشک 
شده در اتمسف رآمونیاک» این ماده با کانیون‌های شبکه ساز شیشه واکنش داده و وارد سانحتار شیشه شده است. از سوی دیکر با 
افزایش زمان عملیات نیتریده کردن از ۲ به ۱۵ ساعت و همچنین افزايش مقدار اکسید بور ‏ وآلومینیوم در ترکیب شیشه, میزان 
نیتروژن وارد شده در سانحتار شیشه اکسی‌نیتریدی تا ۲/۸ درصد وزنی افزایش یافت. نیتریده شدن در دماهایی که سانعتار ژل 
کاملا متحلعل است بهتر صورت گرفته و ورود نیتروژن به شبکه باعث افزایش دمای نرم شون کی دیلائومتری در حدود ۲۵ 
درجه ساننیگراه رسیدن عدد سختی به ۱۰/۸۹ گیگاپاسکال وکاهش ضریب انبساط حرارت یآن از ۳۸۷۸*۱۰۲۲ به ۲ ۳/۳۱۰۲ در 
ترکیب بهینه شد. نتایج پراش پرتو ایکس نشان داد که نیتروژن همواره در شیشه باقی مانده و وارد فاز مولایت تبلور یافته از 
شيشه دمی‌شود. 


واژه‌های کلیدی سل-ژل اتمسفر آمونیاک» نیتریده کردن ژل» شيشه اکسی‌نیتریدی. 
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(۶) استادیار پژوهشگاه مواد و انرژی؛ پژوهشکده سرامیک کرج. ایران. 
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مقدمه 
شیشه‌های اکسی‌نیتریدی ساختاری مشابه شیشه‌های 
آلومینوسیلیکاتی دارند با این تفاوت که در آنها اتم‌های 
نیتروژن جانشین اتم‌های اکسیژن در شبکه شیشه شده- 
اند. با جایگزینی اتم‌های نیتروژن با عدد همسایگی سه 
به‌جای اتم‌های اکسیژن پل‌ساز با عدد همسایگی دو در 
چهار وجهی‌های ,510 پیوندهای عرضی در شبکه 
اه افداسی شي بابک وت ام هه 0 
کووالانت‌تر بوده و مقاومت به خمش بیشتری دارد. در 
نتیجه با ورود نیتروژن به شيشه و افزایش عدد 
همسایگی با »٩[‏ خواص مکانیکی و پایداری شیمیایی 
شیشه‌ها بهبود می‌یابد. گزارش شده است که با ورود 
نیتروژن به شيشه و جانشینی آن با اکسیژن. سختی, 
چقرمگی شکست. مدول للاستیسیته دمای انتقال به 
شیشه (18). گرانروی. مقاومت در برابر تبلور مقاومت 
به خوردگی و ضریب شکست افزایش و ضریب انبساط 
حرارتی کاهش می‌یابد[1-7]. همچنین شیشه‌های اکسی - 
نیتریدی خواص نوری متفاوتی با آنچه در محیط‌های 
اکسیدی به‌دست می آید» نشان می‌دهند و خواص 
نورتابی متفاوتی از شیشه‌های دوپ شده با لانتانیدهایی 
مانند پوروپیم (» سریم (0) و يا نیودیمیم (0۷0) 
گزارش شده است[8,9]. استحکام مکانیکی زیاد همراه 
با پایداری حرارتی قابل قبول و مقاومت شیمیایی بسیار 
توب شیشد‌های, اک لفریدی: انافته. می‌شود: قا آیزج 
شیشه‌ها کاربردهای دمای بالای بسیاری داشته باشند. 
الیاف شیشه‌ای اکسی‌نیتریدی برای تهیه کامپوزیت. 
جلیقه‌های ضدگلوله. نگهداری زباله‌های هسته‌ای و 
عوامل اتصال در سرامیکهای سازه‌ای و پوشش‌های 
شیشه‌ای اکسی‌نیتریدی به علت مقاومت گرمایی و 
تشماتن با شای ساط ۵ فا سور کراهن سار لد 
های اسیدی و بازی. پوشش آنتن رادار هواپیما و اجزای 
سردکننده موتورهای توربین گازی به کار می‌روند [4]. 

روش معمول در تهیه شیشه‌های اکسی‌نیتریدی. 
ذوب مواد اولیه تحت فشار نیتروژن است که اين روش 
یاز بهدماهای بالات از ۱۷۰۰ درجه سانتیگراه و همگن 


نشریه مهندسی متالورژی و مواد 


سازی دارد. تبخیر نیتروژن» تجزیه نیتریدهاء احیا 
اکسیدها و واکنش با بوته از معایب این روش بشمار 
می‌روند [10-11]. امروزه می‌توان با استفاده از روش 
سل-ژل و نیتریده کردن ژل به‌دست آمده در اتمسفر 
آمونیاک. در دمایی بسیار پایین‌تر از آنچه برای ذوب 
ترکیب مشابه نیاز است شیشه اکسی‌نبتریدی تهیه کرد. 
این روش برای سیستم‌هایی که نیاز به دماهای بالا برای 
ذوب دارند يا به علت گرانروی بالای مذاب همگن 
سازی در آنها مشکل است. بسیار مناسب می‌باشد. به- 
ویژه وقتی دمای تبخیر هر یک از اکسیدها با هم 
او آنوگ ااهه رار و تین ساره 
رک از وس ره ری از عوانیتر قن رز 
روش یکنواختی ترکیب در حد مولکولی بوده و تهیه 
شیه‌هایی با لو بالا امکان بت است [10] هراد 
سل-ژل بر پایه واکنش شیمیایی بین ذرات کلوئیدی در 
یک سل و یا گونه‌های پلیمری در یک محلول است که 
پس از تبدیل آن به ژل. حلال از سیستم خارج می‌شود. 
ژل متخلخل خشک شده به‌دست آمده پس از زینتر به 
ماده‌ای آمورف و چگال تبدیل می‌شود [12]. تبدیل ژل 
متخلخل و بدون نیتروژن به یک شیشه اکسی‌نیتریدی با 
گرمایش در یک گاز فعال مانند آمونیاک (:1۲۲) انجام 
می‌شود. تغییر دمای نیتریده شدن زمان عملیات حرارتی 
و فشار آمونیاک برای رسیدن به شرایط بهینه ضروری 
است [10]. در این پژوهش. شیشه‌های اکسی‌نیتریدی 
یکپارچه با ترکیب مختلف به روش سل-ژل سنتز و 
تاثیر عوامل مختلف مانند تغییر ترکیب شیشه دما و 
زمان نیتریده شدن بر خواص فیزیکی و مکانیکی مانند 


ضریب انبساط حرارتی و سختی آن‌ها ارزیابی شد. 


فعالیت‌های تجربی 
شیشه‌های آلومینوبوروسیلیکاتی با ترکیب مختلف که در 
جدول (۱) آورده شده است. به روش سل-ژل تهیه 
شدند. برای تهیه شیشه‌ها از تترااتوکسی‌اورتوسیلان 
(ب(وتلن۹1)0 ,1505). آلومینیوم تری بوتوکساید 
(و(والبت۸1)0) و تری‌متیل‌بورات (و(:3)0011) به همراه 
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سارا احمدی - بیژن افتخاری یکتا - حسین سرپولکی - علیرضا آقایی 


استات باریم. استات پتاسیم و اکسید روی استفاده شد. 


خحلوص مواد اولیه بالاتر از ۹4۹ بوده و از شرکت 
المان تأمین شدند. 


جدول ۱ ترکیب شیمیایی (درصد وزنی) شیشه‌های سنتز شده 


ترکیب 
۳۹۵ رد0 | جم0ماه | ور | ویک | 0قظ [ 780 
0 4 ۷ ۱۸ 4 ۳ ِ 
۹ ۱۵ ۱۰ 4 ۳ ۴ 
01 | ۶۸ ۳۰ ۱۰ ۲ ۱۰ 


در سیستم‌های چند جزیی جلوگیری از تراکم 
دیگر به دلیل سرعت بالای هیدرولیز و تراکم آلکو کسید 
آلومینیوم نسبت به سایر اجزا هنگام افزودن آلکوکسید 
آلومینیوم به محلول 11905» رسوب تشکیل می‌شود که 
مقدار آن با افزايش مقدار اکسید آلومینیوم ترکیب بیشتر 
ی شوه بتا این با قفظ بکو ای بسا اوه از 
عامل کی‌لیت ساز می‌تواند مفید باشد. در این روش 
جزیی از سیستم را که سرعت هیدرولیز بالاتری دارد 
توسط یک لیگاند مانند اسید سیتریک کیلیت کرده و به 
این ترتیب از هیدرولیز و تراکم سریع آن جلوگیری می - 
کنند. بدین منظور ابتدا اسید سیتریک به نسبت مولی 
یک به یک با آلومینیوم بوتوکساید در ایزوپروپانول حل 
شد. سپس مقدار لازم از آلومینیوم بوتوکساید در محلول 
اتانول به نسبت مولی یک به چهار حل شده و پس از 
چند دقیقه هیدرولیز آن با افزودن محلول اسید 
کلریدریک یک مولار به عنوان کاتالیزور با نسبت مولی 
یک به چهار آغاز شد. سپس تری‌متیل‌بور به همراه 
مقدار استوکیومتری آب لازم جهت هیدرولیز آن به 
روی که با حل کردن اکسید روی در اسیدنیتریک تهیه 
شده بود. به آن اضافه شدند. به طوری که مقدار آب 


محلول نهایی محلول. دو تا سه برابر مقدار آب 
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۱۱۱ 


استوکیومتری لازم جهت هیدرولیز کامل آلکوکسیدهای 
فلزی شد. در نهایت محلول 
ایزوپروپانول و آلومینیوم بوتوکساید به محلول فوق 


اسید سیتریک 


افزوده شد. سرانجام پس از ۲ ساعت هم خوردن 
محلول و اطمینان از یکنواختی کامل آن. محلول در 
قالب ريخته شده و روی آن کاملاً پوشیده شد. نمونه- 
های تهیه شده بعد از ۲۶ ساعت به ژل تبدیل و سپس 
از قالب خارج شدند. روند انجام کار به صورت طرح- 
واره در شکل (۱) آمده است. 

ژل‌های تهیه شده به مدت ۱۰ روز در دمای اتاق 
در محلول مادر که شامل آب. اتانول. ایزوپروپانول و 
نمکهای معدنی با نسبت استفاده شده در ترکیب اولیه 
ژل است. پیرسازی شده و سپس جهت تعویض حلال 
در محلول هگزان قرار گرفتند. پس از در دمای اتاق به 
صورت آهسته خشک شدند. نیتریده کردن ژل‌های تهیه 
شده با عملیات حرارتی ژلهای خشک شده در کوره 
تیوبی انجام شد. 
به این ترتیب که ابتدا نمونه‌ها تحت اتمسفر نیتروژن تا 
رسیدن به دمای مورد نظر (دمای نبتریده کردن) و با 
سرعت گرمایش ۱ درجه بر دقیقه تحت عملیات 
حرارتی قرار گرفتند. سپس در اتمسفر آمونیاک با 
سرعت گرمایش ۱۰ درجه بر دقیقه به مدت ۲ ۵ و ۱۵ 
ساعت در دماهای 6۵۰ ۲۰۰ و ۷۵۰ درجه سانتیگراد 
نیتریده شده و در ادامه زینتر آن‌ها در دمای مورد نظر در 
اتمسفر نیتروژن انجام شد. اتمسفر آمونیاک با استفاده از 
کپسول آمونیاک و اتمسفر نیتروژن توسط ژنراتور 
نیتروژن با جریان گاز ٩۰‏ میلی‌لیتر بر دقیقه تأمین شد. 
با پایان عملیات حرارتی. نمونه‌ها تا رسیدن به دمای 
محیط تحت جریان گاز نیتروژن خنک شدند. به‌منظور 
بررسی رفتار زینتر چگالی بدنه‌های شیشه‌ای سنتز شده 
پس از عملیات حرارتی در دماهای مختلف به مدت ۲ 
ساعت. به روش ارشمیدس اندازه‌گیری شد. بررسی 
رفتار تبلور شیشه‌های سنتز شده توسط دستگاه اشعه 
ایکس مدل 9-500 با پرتو م6 به طول موج ۰/۱۵۶۲ 


نانومتر در محد وده ۵ تا ۰ درحه و بررسی ساختار و 


۱۱۲ 


تغییرات در گروه‌های موجود در نمونه پس از نیتریده 
شدن به کمک طیف سنجی مادون قرمز مدل 
تمصصام ص۳۵۳ و در محدوده عدد موج ۰ تا ۰۰۰ بر 
سانتیمتر (601) استفاده شد. اندازه‌گیری سختی شیشه‌ها 
توسظ سختی سنج ویکرز با نیروی ۱۰۰ گرم و زمان 
۵ ثانبه انجام پذیرفت. برای بررسی دمای انتقال به 
شیشه (18) و دمای نرم شوندگی شیشه‌های سنتز شده 
از آزمون دیلاتومتری استفاده شد. به این صورت که از 


پودر شيشه عملیات حرارتی شده در دمای ۷۵۰ درجه 


بررسی عوامل موثر بر سانحت و خحواص بدنه‌های شیشه... 


سانتیگراد در ابعاد 64*676 سانتیمتر پرس شده و پس از 
زینتر دوباره در آن دما بررسی دیلاتومتری توسط 
دستگاه دیلاتومتر مدل 1114021۳ ۱۷۵/250 و با سرعت 
گرمایش ۰ درجه بر دقیقه انجام شد. جهت اندازه- 
گیری میزان دقیق نیتروژن وارد شده به ساختار شیشه از 
دستگاه آنالیز کننده اکسیژن-نیتروژن -1011 ۲۳۵) 
(600 استفاده شد. در این روش احتراق نمونه در دمای 
۰ درجه سانتیگراد انجام می‌پذیرد. 


حل کردن 17705 در اتانول و هیدرولیز آن با نسبت مولی 


[ 1۳095:4 5۱0]1:4 ۲1:0016011۳70( 


حل کردن اسید سیتریک در ایزوپروپانول 


۱ ۲ ساعت هم زدن دردمای اتاق 


حل کردن متیل بورات در آب با نسبت20ل۴ 3 :(و(1)۳)00112 


حل کردن آلومینیوم بوتوکساید 


سل کاملا شفاف 
۱ 


ریختن محلول تهیه شده در قالب و پوشاندن آنها با فویل 


۱ ۱ساعت هم زدن دردمای اتاق 


محلول آبی از نمکهای معدنی و بقیه آب 


۱ ساعت هم زدن دردمای اتاق 


تبدیل سل به ژل پس از ۲۴ ساعت در دمای اتاق 


خروج نمونه ها از قالب پس از ۲۴ ساعت 


شکل ۱ طرح‌واره فراوری شیشه‌ها به روش سل-ژل 


نشریه مهندسی متالویژی و مواد 
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۱۱۳ 


جدول ۲ دما و زمان نیتریده کردن شیشه‌های سنتز شده و مقدار نیتروژن (درصد وزنی) آن‌ها 


ترکیب دما و زمان 

نیتریده شدن 
آ - 

آ ۹0 
آ ۱۷/۹ 
آ )۷۵۰۹ 


آ ۷/۹۲ 


آ0 -۷۵۱۹۵ 
01 ۹0 
01 ۷۵۹ 
011 3 
011 ۹0 

۷۵۰۹-۲۲ | 11 

۰۹) 011 

1۰۰۹0-۱۵0 | 1 


نتایج و بحث 

در جدول (۲) نتایج به دست آمده از اندازه گیری مقدار 
نیتروژن شیشه‌ها پس از عملیات حرارتی آنها در 
اتمسفر آمونیاک در دماها و زمان‌های مختلف خلاصه 
شده است. 

با توجه به نتایج به‌دست آمده مشاهده می‌شود که 
با افزایش زمان نیتریده کردن در هر سه ترکیب شیشه 
مقدار نیتروژن افزايش می‌پابد. همچنین نبتریده شدن در 
دمایی که ساختار ژل کاملاً متخلخل است یعنی قبل از 
بسته شدن حفرات. بهتر صورت گرفته و مقدار نیتروژن 
نیز بیشتر است. علاوه بر این با توجه به جدول می‌توان 
فهمید که مقدار نیتروژن به ترکیب شیشه هم بستگی 
دارد و در یک دما و زمان ثابت نیتریده شدن مقدار 
نیتروژن موجود در ساختار. در شیشه‌های سنتز شده 
مقادیر متفاوتی را نشان می‌دهد. 
آمونیاک می‌تواند بر سطح ژل خشک شده جذب شود و 


سال بیست و هشتم شماره یک» ۱۳۹۵ 


دما و زمان زینتر | مقدار نیتروژن 
(0/۵) 

۰ ۷۵۰۹۵۰ 
۰/۸ ۱2 
۰/۰۵ ۳ 
۰/۷ ِ 
۳/۸ - 

۱/۳۰۰ ۹:۰۹ 
۰/۳۸ ۷۵۰۹۰ 
۲ 

۰/۵ ۷۵۰۱۹- 
۲/۹ 2 
۱۱۳ ۰ 

۳/۸ ۱2 
۳/۳۶ ۹۵:۹) 


با افزایش دما به صورت زیر با آن واکنش کند [10]. 
0 + ۷-۲۲۲ ب-پا۲( + ۷-۵۲ (1 


۷ + ,۷-۲ مب( + ۱-08 (2 


در این دو واکنش 1 گروه هیدروکسیل و 4 


نشان‌دهنده گروه آلکوکسیل می‌باشد. در واقع این دو 
واکنش که همراه با خروج آب و الکل از سیستم هستند 
باعث حل شدن شیمیایی نیترید ([ا در عدد همسایگی 
سه با 0۷ می‌شوند. اما در سیستم‌هایی که شامل 
اسیدهای لوئیس قوی مانند آلومینییوم و بور هستند 
آمونیاک می‌تواند تجزیه شده و به صورت شیمیایی 
جذب شود (جذب لوئیس اسید). شکل (۲) این 
1 1 :1 

۱۱:۲۷ 1 ۱ ۳ 

+ ۱ سس 0-۷ ۷۲ 


شکل ۲ جذب شیمیایی آمونیاک بر فلز 1 


۱۹ 


جذب لوئیس اسید برای «50 و یا اجزای 
سیلیکاتی شيشه انتظار نمی‌رود مگر اينکه دما در حدی 
باشد تا پل سیلوکسان نامتقارنی ایجاد شود که به‌دلیل 
کمبود الکترون مکان بسیار فعالی برای جذب لوئیس 
است. گزارش شده که نیتریده شدن اکسید بور با 
سازوکار جذب لوئیس اسید انجام می‌شود. زیرا گروه- 
های هیدروکسیل در شیشه‌های بوراتی پیوند بسیار 
محکمی با بور دارند و احتمال کمی دارد که طبق 
واکنش (۱) با آمونیاک واکنش کنند. بنابراین به‌نظر می- 
سك پبتریده شندن: تحت تالی جلبه لوئیس اتم‌هاق 
فلزی است. به عبارت دیگر جذب شیمیایی آمونیاک 
تجزیه شده توسط بور و آلومینیوم عامل نیتریده شدن 
اصلی است [10]. بنابراین بیشتر بودن مقدار نیتروژن در 
کیب شبقه ترا سر ان هلر یشان رو 
آلومینیوم موجود در ترکیب نسبت داد. 

همچنین مشاهده شد که با افزايش دمای زینتر در 
هر یک او شیشه‌های گم و الب قدار نفروژن کاستن 
می‌یابد. علت این امر می‌تواند فرایند پلیمره شدن که 
هر ارب تسف قزر رها اک تشاد ابش مت 


می‌توان به صورت شکل (۳) نشان داد 


1 


۱ 
3( - [(- ]۱ سب 1-0 ۲12۷ 


۷ 


3+ ۱-۱ ب ۷ ۱2۵۱ 


۷ 
شکل ۳ افزایش عدد همسایگی نیتروژن با فلز 1۷1 در اثر فرایند 


پلیمره شدن 


اگر فرض شود که آمونیاک در ابتدا با یک کاتیون 
شبکه ساز پیوند یابد (عدد همسایگی نیتروژن با اتم فلز 
یک باشد) انتظار می‌رود در طی زینتر شدن که نیتروژن 
در همسایگی سه با فلز ۷ قرار می‌گیرد. مقدار نیتروژن 
به یک سوم مقدار اولیه تبدیل شود. البته گزارش شده 


تقو ماقم از وتا 


برزسی عوامان موثر بر ساطعته و خحواصن بلانه‌هاق شیشه. 


است که کاهش نیتروژن ضریب دو دارد. به این معنی 
که برخی گروه‌های آمین در شيشه نهایی باقی می‌ماند 
[10]. درستی سازوکار ذکر شده برای نیتریده شدن و 
نتایج به‌دست آمده را می‌توان با ۳118 بررسی کرد. در 
شکل ۶ طیف مادون قرمز شیشه 01 پس از عملیات 
حرارتی در دمای ۷۵۰ درجه سانتیگراد در هوا و در 
جریان آمونیاک به مدت ۱۵ ساعت مقایسه شده است. 
تفاوت عمده در کاهش شدت باند کششی 0-ظ در 
۵ بر سانتیمتر و ظاهر شدن باند جدید در ۱۵۱۲۰ بر 
ساتشعتر ه‌باشد: این پیک به. ارتماشات. کنشی ۲ 
نسبت داده می‌شود که از موقعیت معمول خود در ۱۳۷۰ 
بر سانتیمتر در نیترید بور به انرژی‌های بالاتر به علت 
حضور اکسیژن الکترونگاتیوتر منتقل شده است. پهن 
شدگی در پیک 51-0 در ۱۰۸۸ بر سانتیمتر همراه با 
انتقال به سمت انرژی کمتر و کاهش در شدت نوارهای 
مربوط به 0-510 و 810-51 در ۷۹۸ و 0 بر 

نتیمتر نیز مشاهده می‌شود. اين پهن شدگی و شیفت 
در حدود ۵ بر سانتیمتر می‌تواند در اثر ورود نیتروژن به 
شبکه و حضور پیوندهای ٩1‏ ایجاد شده 
باشد[10,13-16]. 


1۱۵ 


1 ۳ ۳ ۲ ۳ سپس 
500 1000 13500 2000 3500 4000 
۱ 
شکل ۶ طیف مادون قرمز از شيشه 1) پس از عملیات حرارتی در 
دمای ۷۵۰ درجه سانتیگراد در هوا و در جریان آمونیاک به مدت ۱۵ 


ساعت 
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تغییرات سختی. دمای نرم شوندگی دیلاتومتری و 
ضریب انبساط حرارتی شیشه‌های 01 و ]011 در اثر 
گرمایش در اتمسفر آمونیاک و سپس زینتر نهایی در 
اتمسفر نیتروژن در حدول (۲) نشان داده شده است. 
همچنین مقایسه بین ضریب انبساط حرارتی و دمای نرم 
شوندگی شیشه‌های 0 و 011 در دو حالت اکسیدی و 
نیتریدی در شکل (۵) آورده شده است. 

با توحه به جدول (۳) و شکل (( مشاهده می- 
شود که با ورود نیتروژن به هریک از ترکیب‌های 01 و 
11 دمای نرم شوند گی دیلاتومتری افزايش و در مقابل 
شریب: اهنا از قافن موف بهجاطره کر 
پر ین باق شم کون ور اشیکه: یه حنرآکتر 
نیتروژن می‌تواند با سه اتم سیلیسیوم تشکیل پیوند دهد. 
به عبارت دیگر با جایگزینی اتم‌های نیتروژن با عدد 
همسایگی سه به‌جای اتم‌های اکسیژن پل ساز با عدد 
همسایگی دو در چهاروجهی‌های 5104 پیوندهای 
به صورت شماتیک نشان داده شده است [2]. 


92-636 


46*07 


5 
ِ* 
6 3 
۴ 53 
تك 
9 
۱9-6 
(ب) 
۱ 0-0 ت 
0-610 و« 
ِ 
کوهاي 6۱۱۱۵۵ ععهاع 606 5 
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(/00۳۵۱۱۳ 1000 
شکل ۵ ضریب انبساط حرارتی و دمای نرم شوندگی دیلاتومتری 
شیشه‌های اکسیدی و اکسی نیتریدی سنتز شده الف) 1) و ب) 


011 


جدول ۳ سختی. ضریب انبساط حرارتی و دمای نرم شوندگی دیلاتومتری شیشه‌های سنتز شده 
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ترکیب شیشه دماء زمان و اتمسفر زینتر میکرو ضریب انبساط حرارتی | دمای نرم شوندگی 
سختی (0۳) 0۱۰ 0( 
شینه 6 ص950 1/0 2-2۱۰۱ ۳۱ 
75090-1510-۳ 
1 1 6 ۸-۳ 2-۱۹۹۹ 19۷ 
950۶0-202 
شید 011 750562 ۳-2 ۳/۸۸ ۷۵ 
(600۶0-1519-۳ 
غ ِ ]11 2,۱2۳ ۳/۳۹ ۷۳۹ 
ر(-75090-2۳ 
950*66 ۹/۹ ۳ 5 
0111 
شيشه سرامیک 600۶0-1510-۳5 
۱۰/۸۹۶ تَ ِ 
]611 ر-06-610؟*950 


روم اون ین و یراد 


۱۳1۹ 


بنابراین افزايش دمای نرم شوندگی و میکروسختی و 
کاهش ضریب انبساط حرارتی شیشه‌های سنتز شده به 
ورود نیتروژن به شبکه و افزایش عدد همسایگی ز٩‏ 
نسبت داده می‌شود. با توجه به نتایج جدول (۳) با 
ورود ۳/۸ درصد وزنی نیتروژن به ساختار شيشه 011 
در دمای ۷۵۰ درجه سانتیگراد ضریب انبساط حرارتی و 
دمای نرم شوندگی تغییر قابل توجهی می‌کند اما 
تغییرات ایجاد شده در سختی شيشه محسوس نیست. از 
آنجایی که سختی شیشه‌ها به شدت به میزان تخلخل 
نمونه بستگی دارد. در شکل (/) تغییرات ایجاد شده در 
دانسیته شیشه‌های سنتز شده در حین عملیات حرارتی 
در هوا نشان داده. شده. است. مقذار دائسیته. واقعی 
(داشسعه بووو) برای شیشه لو ان به تیب برایر با 
۲ و ۲/۷۰/۰۰۱۵ گرم بر سانتیمتر مکعب 


به دست اس 


٩1 > 


|3) سس 
| سس 


(۱(< 7( 


550 600 650 ۰ 700۵ ۰ 750 ۰ 800 ۰ 850 ۰ 900 ۰ 950 0 


1]09006۳۵۸/۵۲۵/6( 


شکل ۷ دانسیته شیشه‌های آ) و آ11) در دماهای مختلف 


با توجه به شکل (۷) می‌توان دریافت که شیشه 
11 در دمای ۷۵۰ درجه سانتیگراد به میزان تقریبا ۵۷./ 
زینتر شده است. بنابراین علت پایین بودن عدد سختی 
شیشه 0111 در این دماء به علت کامل نشدن فرایند زینتر 


تقو مقس سای اي وراد 


برزسی عوامان موثر بر ساثعت و حواص بلنه‌های شیشه... 


و وجود ساختار متخلخل در این دما می‌باشد. سختی 
این شيشه با افزایش دمای زینتر افزايش چشم‌گیری 
یافته است. همچنین وجود ۲/۱ درصد وزنی نیتروژن 
کر سصاگفای: کته رامیت 01۲1 سین( امش 
افزايش میکروسختی از ۹/۷۰ به ۱۰/۸۹ گیگاپاسکال 
شده است. 

با عملیات حرارتی شیشه 6 تا دمای ٩۵۰‏ درجه 
سانتیگراد هیچ گونه تبلوری مشاهده نشد. در شکل (۸) 


طنفته رای خر آیگتن ان شش ان داوه شقه اسگه 


۱ 


۵ ۱۷۵ 
شکل ۸ طیف پراش پرتو ایکس شیشه آ) پس از زینتر در دمای 


۰ درجه سانتیگراد به مدت ۲ ساعت در اتمسفر هوا. 


در مقابل افزایش دمای عملیات حرارتی منجر به تبلور 
فاز مولایت در شیشه ]011 می‌شود. در شکل )٩(‏ طیف 
پراشن پزتی ایکس: یله سرآشک: اکیتی: 21۳ که فر 
دمای ۹۵۰ درجه سانتیگراد به مدت + ساعت در 
اتمسفر هوا زینتر و متبلور شده و شیشه اکسی‌نیتریدی 
1 که در دمای ۷۰۰ درجه شبانشگ اد به مدت ۱۵ 
ساغت کر اتمسفر آمرتیاک تیه ویس از آن کر سای 
۰ درجه سانتیگراد به مدت * ساعت برای تبلور و 
زینتر در اتمسفر نیتروژن تحت عملیات حرارتی قرار 
کف که تقان: واف که اس باشررسی این کل 
می‌توان نتیجه گرفت که با ورود نیتروژن» پیک مربوط 
به فاز مولایت جابه‌جا نمی‌شود. به عبارت دیگر 
نیتروژن وارد ساختار مولایت نمی‌شود. پس از جدایش 
فازی» شیشه اکسی‌نیتریدی موجود به دو شيشه غنی از 
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سارا احمدی - بیژن افتخاری یکتا - حسین سرپولکی - علیرضا آقایی 


پربلق که یه شکان. فظرواق افر زسته براکنه اس و 
غنی از 5102 که زمینه به‌هم پیوسته را تشکیل می‌دهد 
جدایش می‌پابد. سپس با ادامه عملیات حرارتی و در 
دماهای بالاتر فاز شیشه‌ای غنی از آلومينيم به صورت 
مولایت متبلور می‌شود. با توجه به عدم جابه‌جایی 
الگوهای پراش پرتو ایکس مربوط به مولایت. به‌نظر 
می‌رسد که نیتروژن در شبکه بلورین مولایت وارد نشده 


و در فاز شیشه‌ای به جای مانده از تبلور باقی می‌ماند. 


۱۱۷ 


نتیجه گیری 
با استفاده از روش سل- ژل قطعات شیشه‌های چند 
جزئی اکسی نبتریدی در دمای کمتر از دمای ذوب تهیه 
شد. نیتریده کردن ژل‌های تهیه شده به صورت حجمی 
در دماها و زمان‌های مختلف نشان داد که در هر ترکیب 
با افزایش زمان گرمایش در آمونیاک مقدار نیتروژن 
افزایش می‌یابد. همچنین وجود ساختار متخلخل برای 


نیتریده شدن بهتر ژل و افزايش مقدار نیتروژن موجود 


در ساختار شيشه ضروری می‌باشد. در دما و زمان ثابت 
نیتریده کردن. مقدار نیتروژن وارد شده با افزایش مقدار 
بور و آلومینیوم ترکیب شیشه بیشتر می‌شود. نتایج طیف 
مادون قرمز ورود نیتروژن قفر شبکه فیشه را تال می- 


600-15-۷۷ 


کند. با ورود نیتروژن به شبکه. سختی و دمای نرم 


950۳06-60- 


جانعمه)۱۸ 13610۲ 


شوندگی شیشه افزایش و ضریب انبساط حرارتی آن 
کاهش می‌یابد. در هنگام تبلور شيشه اکسی نیتریدی» 
نیتروژن در شيشه به‌جای مانده از تبلور حضور يافته و 


۷0۸ وارد فاز تبلور یافته مولایت تج وق 


شک 4اطقت پزاشی آشعة ایکتی ان شیقه سرامیک: ا سدق و 


اکسی‌نیتریدی 11 در دمای ٩۵۰‏ درحه سانتیگراد. 1 مولایت 
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